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(54) Title: UNSAPONIFIABLE MATERIALS OF VEGETABLE ORIGIN AND COSMETIC COMPOSITIONS CONTAINING SAME 
(54) Titre: MATIERES INSAFONIFL^LES D'ORIGINE VEGETALE ET COMPOSITIONS COSMETIQUES LES CONTEN/VNT 
(57) Abstract 

A method for preparing fat fractioDs of vegetable origin enriched with unsaponifiable materials, wherein said phytogeoic fat is treated 
with a ketone-like polar solvent to give both a heat-insoluble fraction (\) which is not soluble in the ketone solvent and forms a first fraction 
nch m unsaponifiable niaterials, and a solution of a heat-soluble fraction (S) in said ketone solvent, whereafter said heat-soluble fraction (S) 
is caused to crystallise in a crystallisation stage in a solvent at a temperature below 0 °C, the resulting pnxluct is filtered to give a filtrate 
(F). which forms a second fraction rich in unsaponifiable materials after the crystallisation solvent has been evaporated. Accordmg to thc 
method, the two fractions nch in unsaponifiable materials are then mixed. The method is particularly suitable for processing khea butter. 
The use of mixtures enriched with unsaponifiable materials for preparing cosmetic and/or dermatological compositions is also disclosed. 

(57) Abrege 

L'LQvention conceme un proccde de preparation de fractions de matieres grasses d'origLne vegetale enrichies en matieies 
msaponifiables, caract^s^ en ce qu^il consiste k traiter ladite mati^re giasse d'origine v6g6talc par un solvant polaire de type c^tonique 
de fafon a recuperer, d'une part, une fraction insoluble a chaud d) dans Icdit solvant cetoniquc qui consritue une premiere fraction richc 
en matieres msaponifiables et une solution dans le solvant cetoniquc d'une fraction (S) dite fraction soluble k chaud et k soumcttre ladite 
fr^uon soluble a chaud (S) a une etape de cristallisation dans un solvant dit solvant de cristallisation a temperature inferieure a 0 ^'C 
a filtrer le produit ainsi obtenu pour recuperer un filtrat (F) qui constitue, apres eviration du solvant de cristallisation, une deuxieme 
tracaon nche en maneres msapomfiables. Selon le piocede de I'invendon, on melange ensuite les deux fractions riches en matieres 
ms^mfiables. L'mvention est particuliercment appUcable au beurre de karite et conceme egalement T utilisation des melanges enrichis en 
maderes msapomfiables pour la preparation de compositions cosm^tiques et/ou dermatologiqucs. 
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MATIERES INSAPONIFIABLES D'ORIGINE VEGETALE ET 
COMPOSITIONS COSMETIQUES LES CONTENANT 

La prcscntc invention conccmc un nouveau precede dc preparation de 
5 fractions de matieres grasses d'originc vcgctale enrichics en matieres insaponi- 
fiables. Eilc conccme cgalcmcnt I'utilisation dc ccs fractions et de Icurs melanges 
pour la preparation de compositions cosmctiqucs et/ou phanmaceutiques, notam- 
. ment dermatologiques. 

Les matieres insaponifiablcs, scion la definition donnce dans la nomic 
10 NF T 60-205-1 qui dccrit la mcthode qui permct la determination de la teneur 
(methode de reference), constituent toutes les substances prcsenies dans Ic produit 
qui, apres saponification dc cclui-ci par Thydroxyde de potassium et extraction par 
un solvant specific, ne sont pas volatiles dans les conditions operatoires specifiees. 

Ainsi, commc ccla est precise dans cctic norme, les matieres 
15 insaponifiablcs comprenncnt dcs consiituants naturels des matieres grasses tels les 
sterols, les hydrocarbures et alcools supcricurs, aliphatiques et terpeniques, ainsi 
que les substances organiques ctrangcres extraites par Ic solvant et non volatiles a 
103*C (par exemplc huilcs mincrales) qu*clles peuvent eventuellement contenir. 

Dans le present expose, on dcsignera indiffcrcmment par "matieres 
20 insaponifiablcs" ou "insaponifiable" les matieres insaponifiablcs tcUes qu'clles sont 
definics ci-dessus. 

Les industries pharmaccutiquc ct cosmctique font appel depuis les 
temps les plus rcculcs a des extraits de matieres grasses d'originc vcgctale. II est 
apparu depuis un certain nombre d'annccs dans ccs industries que des proprietcs 
25 biologiques particuliercmcnt intcrcssantcs rcsultaicnt dc Tutilisation de matieres 
grasses vegetales ou d'extraits de matieres grasses vegctales riches en matieres 
insaponifiablcs, 

Certaines huilcs vegctales commc les huilcs d'avocat, de soja, de colza, 
d'olive, et surtout de karitc sont connues pour ctre particuliercmcnt riches en 
30 matieres insaponifiablcs ct/ou contenir dans ccs matieres insaponifiablcs un ou 
plusieurs constituants intcressant les secteurs prccitcs. 

. On connait de nombreux proccdcs dc fractionnement dcs matieres 
grasses d'originc vegctale visant a recupcrer ou a climincr certains de leurs 
composanis en vue de leur utilisation dans diffcrentes industries, en particulicr 
35 dans Tindustrie alimeniaire ct dans les industries pharmaccutiquc et cosmetique. 
Un intcrct tout particulicr a etc apportc au karitc. 
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Dc nombrcux proccdcs dc fractionncmcni dc I'huilc dc karitc ont etc 
decriis. La piupart dc ccs proccdcs font appcl a dcs cctoncs aliphatiqucs ct 
proposent d'climincr Ic karitcne pour rccupcrcr ia fraction soluble dans la cetone ct 
utilisable dans Tindustric du cacao commc substitut ct/ou equivalent dc bcurre dc 
5 cacao. 

A la difference dcs proccdcs cites ci-dessus, mais toujours avec 
Toptique de rccupcrcr un produit utilisable dans I'industric alimcntaire, Ic brevet 
US 4 103 039 propose de dissoudre a chaud la graisse de karite dans I'cihanoK 
d'eliminer la fraction non soluble dans Tcthanol, de laisser refroidir la solution 

10 restante a une temperature comprise cntrc 20 ct 60**C de fa^on a separer ladite 
solution en deux couches distinctcs liquides, la couche supcrieure ctant pauvre en 
huile et la couche infcricure riche en huilc. Dans cc document, la couche riche en 
huile est ensuite dissoute dans un solvani organiquc tcl que Thexane puis soumise a 
. une operation dc fractionncmcni par cristallisation dans un solvant tcl que I'hcxane. 

15 Ce document ne chcrchc nullcment un cnrichissemcnt quelconque 

d'une des fractions en maticrcs insaponifiablcs puisquc son but est dc produirc un 
substitut du beune de cacao pour usage alimcntaire. Par ailleurs, Ic precede decrit 
dans ce document doit rccourir a deux solvants, a savoir Tcthanol pour insolubiliscr 
les gommes puis Thexanc dans Icquel se fait le fractionncment. 

20 Scion une dcs ccs caractcristiqucs cssenticllcs, la prcscntc invention 

conceme un procedc dc preparation dc fractions dc maticrcs grasses d'origine 
vegetale enrichics en maticrcs insaponifiablcs, caractcrisc en ce qu'il consiste a 
trailer ladite matiere grasse d'origine vegetale par un solvant polaire de type 
cetonique de fagon a recupcrer d'une part une fraction insoluble a chaud (I) qui 

25 constitue une premiere fraction riche en maticrcs insaponifiablcs et une solution 
dans le solvant cetonique de la fraction (S) ditc fraction soluble a chaud et a 
soumettre ladite fraction soluble a chaud (S) a une ctape de cristallisation dans un 
solvant, dit solvant de cristallisation, a temperature infcricure a 0*C, a filtrer le 
produit ainsi obtenu pour recupcrer un filtrat (F) qui constitue, apres evaporation 

30 du solvant de cristallisation, une deuxicme fraction (V) riche en matieres 
insaponifiablcs. 

Les matieres grasses susceptiblcs d'etre traitces par le precede selon 
rinvention sont toutes les matieres grasses d'origine vegetale. 

II peut s'agir dc maticrcs grasses brutes ou raffinees provenant de 
35 graines (par exemple, colza, soja) ou dc fruits (par cxemple, karitc, avocat, olive) 
de plantes oleagineuses. 
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Le proccdc scion I'invcntion pcut cgalcmcnt s'appliqucr au iraitcment 
dcs bcurrcs vcgctaux tcls que Ic bcurrc d'illipc ou dc Borneo, dc sal, la graisse dc 
noyau dc manguc, Tallanbiackia, Ic suif dc kokum ou goa, la graisse dc dhupa, Ics 
bcurrcs ou huilcs provcnant dcs families dcs sapotacccs ct diptcrocarpacccs, ainsi 
5 . que dcs plantes tropicales. 

On choisira dc preference dcs maticres grasses naturellcment riches en 
matiercs insaponifiablcs ci/ou dcs maticres grasses dans Icsqucllcs ics matieres 
insaponifiables contienncnt un ou plusicurs constituants pouvant presenter des 
proprietes intcrcssanlcs dans le domaine dc la cosmctologie, dc la pharmacie, dc la 
10 medecine. 

Lorsquc la maticre grassc d'origine vcgctale soumise au precede de 
rinvention est unc maticre grassc brute, cllc pcut ctrc obtcnuc suivant dcs 
techniques classiques, en particulier dcs techniques de pression dans le cas de 
I'olive, du karitc ou de I'avocai ou des techniques dc pression/cxtraction, par 
15 exemple dans le cas du soja, dc Tavocat ou du colza. EUe pcut cgalcmcnt etre 
obtenue par dcs techniques artisanales, c'est le cas du bcurrc dc karitc. 

La maticre grassc d'origine vcgctale soumise au proccde de I'invcntion 
pcut cgalcmcnt ctrc prealablcmcnt soumise a unc ctapc dc raffinage. 

A titre d*excmple dc proccdc dc raffinage, on citera les procedes 
20 classiques de raffinage chimiquc ou physique ou Ics procedes plus particulicrs de 
raffinage du beurre dc karitc qui permcttcnt de conser\-er en particulier le 
maximum de matieres insaponifiablcs. 

Le raffinage chimiquc avantagcuscment utilise applique aux matieres 
grasses vcgetales avant de les soumcttre au proccdc scion Tinvention pourra etre 
25 tout procedc de raffinage chimiquc classique, en particulier tout proccde 
comprenant les etapes suivantes : 
- etape 1 : etape dite de dcmucilaginalion par insolubilisation dcs phosphatides a 
I'eau generalcrnent en presence d'acide, le plus souvent phosphorique, et 
separation par dccantation ou ccntrifugation (proccde coniinu) 
30 etape 2 : neutralisation des acidcs gras librcs dc Thuile par addition d'une solution 
dc soude et separation dcs savons formes (appelcs pates de neutralisa- 
tion) le plus souvent par ccntrifugation suivie de plusicurs lavages a 
Teau, les etapes 1 ct 2 ctani souvent rcalisces simultanement 
etape 3 : decoloration par dcs tcrrcs dccolorantcs activecs, a lOO'C environ sous 
35 vide reduit ct filtration 
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etape 4 : operation dc dcsodorisation ncccssairc pour climincr Ics composes 
responsablcs dcs flavcurs d'unc huilc ct produirc unc huilc raffincc 
alimcntairc ct dc bonne conservation. Ccitc operation est rcalisce dans 
un apparcil appclc dcsodorisatcur proccdant par chauffage a haute 
5 temperature de I'huilc (180-220*C) sous un vide dc Tordrc de 4 tons 

(soit environ 532 Pa) et injection massive dc vapeur d'eau. 
On pcut cgalcmcnt soumcitrc au precede scion I'invcntion une matiere 
grasse vegetale prealablement soumisc a un proccdc dc raffinage physique. 

Par raffinage physique, on cntcnd cn fait unc variantc du proccdc de 
10 raffinage chimique expose ci-dcssus, la difference ctanl que I'ctapc dc neutralisa- 
tion a la soudc n'csi pas praliqucc ci que rcliminaiion dcs acidcs gras librcs de 
rhuile est rcalisce au niveau de la dcsodorisation qui est pratiqucc alors dc fagon 
neutralisantc a plus haute temperature, dans un cquipement adapte. 

Dans Ic cas du karitc, il est judicicux dc proceder sans 
15 demucilagination par double neutralisation chimique ct iegcr tenrage dans des 
conditions douccs dc faqon a minimiser les penes en insaponifiable ct/ou plusicurs 
de ses constituants. 

Lc traitemcnt par un solvant polaire de type ccloniquc est de preference 
realise a la temperature d'cbullition dudit solvant. 
20 Comme solvant cctonique, on pent choisir touie cctonc comprenant, au 

plus, 10 atomes de carbone. 

A titre d'exemplcs de solvanis cctoniqucs prcfcrcs scion Tinvenlion, on 
citera Tacetone, la mcthylisobutylcetonc. On choisira de preference Tacetone. 

On determincra en fonction de la matiere grasse vegetale traitee la 
25 quantite de solvant cctonique. On dctcmiincra cn particulicr la quantite optimum 
permettant a la fois une recuperation selective dcs insolublcs, en particulier du 
karitene tout en cvitant d'utiliser une quantite irop importante de solvants de faqon 
a ne pas gener I'etape ulterieure de cristallisation. 

A titre d*excmple dans Ic cas du traitemcnt du beurre de karite» on 
30 utilisera pour 200 g de beurre de karitc une quantite d'environ 1 1 d*acetone. 

Pour assurer unc bonne extraction de rensemble des produits solubles 
dans le solvant cctonique, Tcbullition sera maintenuc pendant un temps suffisant, 
avantageusement de I'ordre de 30 min, avanl dc scparer par dccantation, puis 
filtration ou centrifugation la partie insoluble. 
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Uctapc dc cristallisation a temperature infcricurc a 0*C pcut ctrc 
rcaliscc dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud dans Ic solvant cctoniquc 
utilise dans la premiere clape du proccdc scion Tinvcntion. 

A litre d'cxcmplcs de tels solvants, on citera en particulicr I'acctone, la 
5 methylisobutylccione, rhcxane, le dichloromcihane, le dichlorocthane, Tacetate 
d'ethyle ou risopropanol. 

Si le solvant utilise pour I'ctape dc cristallisation est un solvant 
different de cclui utilise dans Tctapc prcccdcntc d'insolubilisation a chaud, on 
elimine prcalablement, a la misc cn solution dans Ic solvant dc cristallisation, le 
10 solvant cctonique utilise pour Tinsolubilisation a chaud. Ccttc elimination pcut etre 
realisee classiquemcnt par evaporation sous vide du solvant cctoniquc. 

Scion unc variantc particulicrcmcnt avantagcusc du proccdc scion 
rinvention, on utilise pour Tctape de cristallisation le mcme solvant que pour 
I'etape de dissolution s chaud. 
15 ■ Selon urie variantc particulicrcmcnt avantagcuse, on realise I'etape de 

. cristallisation directement sur la solution cctoniquc rccupcrce apres elimination de 
la fraction non_soluble a chaud dans ce solvant. 

Seion unc. variantc particulicrcmcnt avantagcusc, on utilise I'acetone 
comme solvant dans les deux ctapes dc dissolution a chaud ct dc cristallisation. 
20 Selon un mode de realisation avantagcux* on utilise des dilutions 

ponderales de niaticrc ycgctalc dans le solvant cctonique comprises entre 5 et 
30 %, avaritageusemcnt de I'ordrc de 20 %. 

. A titrc de solvant prcfcrc pour ccttc ctape, on choisira I'accione. 
La temperature dp cristallisation sera dc preference situee bien en 
25 dessous de 0*C, de preference entre -15 ci -30*C Toutefois, des temperatures plus 
basses pburront egalement ctrc utilisccs. 

Lorsque Tetapc dc cristallisation est conduitc au niveau laboratoire ou 
pilote, en batch, la durce c3c cristallisation est dc Tordre dc 12 a 24 h. Toutefois, 
I'utilisation de cristalliscur industricl permcttant de fixer un bareme de 
30 refroidissement jusqu'a la temperature vouluc de cristallisation puis de maturation 
a cette temperature avant filtration pcmict Topiimisation du procede ct notamment 
la reduction de la durce de Topcration. 

Apres cristallisation, Ic produit est filtrc ct Ton rccupere, d une pan, un 
filtrat (F), d'autre part, unc. fraction solidc dite concret, contcnani une partie du 
35 solvant. 
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Aprcs evaporation du solvant, cc concrcl prcscntc dcs caractcristiqucs 
physico-chimiqucs trcs prochcs dc ccllc dc la maticrc grassc vcgctalc dc depart, 
mise a part la tencur cn maticrcs insaponifiablcs qui est considcrablcmcnt rcduite. 
Ccci offre un avantagc imponani cn particulicr, par cxcmplc, dans Ic cas du bcunc 
5 dc karitc, puisque ccla pcrmct de disposer d'un produit plus intercssant dans le 
secteur alimentaire que Ic bcurrc dc karitc non transformc, notammcnt pour la 
fabrication de substituts ct/ou d'cquivalcnts dc bcurrc dc cacao ou Ics caractcris- 
tiqucs rheologiques et dc fusion de ia graissc, liccs ctroilcmcnt a la composition en 
acides gras ei cn triglycerides, sont dcs factcurs determinants. 

10 Lc filtrat est cnsuiie soumis a une ctape dcstince a climiner le solvant, 

par exemple une ctape d'cvaporation sous vide. Cetle ctape conduit a la recupera- 
tion d'une deuxicme fraction riche cn insaponifiablcs (T). 

Un avantagc du proccdc scion Tinvention, tcl quMl a etc decrit prece- 
demment, est qu'il conduit a deux fractions riches en insaponifiablcs. Ces deux 

15 fractions peuvent ensuitc ctrc mclangces cn toialitc ou cn partie pour conduire a de 
nouveaux melanges cnrichis en insaponifiablcs. Ainsi, scion une variante particu- 
lierement avantageusc, le proccdc scion I'invention comprcnd, cn outre, une etape 
de melange d'au moins une panic, de preference de la totalitc. de chacune dcs deux 
fractions cnrichies cn maticrcs insaponifiablcs. 

20 Ainsi, la fraction (r), ou une panic dc cette fraction, est avantageuse- 

ment melangee a la premiere fraction riche en insaponifiablcs constituee de la 
panic insoluble a chaud dans Tacctonc (fraction 1) ou a une panic de cette fraction. 

Selon une variante avantageusc du proccdc scion I'invention, on 
dissout la fraction (I) dans un solvant avant de mclangcr cette deniicre a la fraction 

25 (F). 

A tiire de solvant prcfcrc pour dissoudrc la fraction (I), on choisira un 
solvant de la famille dcs solvanis chlorcs du type chloroforme, chlorurc dc 
methylene, dichloromethanc, dichlorocthane ou un solvant chlorofluorc du type 
flugcne. 

30 Aprcs melange de la fraction (V) et de la fraction (I,) ou dcs quantites 

desirees de ces fractions, ci evaporation du solvant, on rccupcre un produit final 
qui constituc une fraction de la maticrc vcgctalc iraitec paniculierement enrichic 
en matieres insaponifiablcs. 

On conqoit qu'un avantagc du proccdc de I'invention est de permettre 

35 d'obtenir, par melange entre les deux fractions, dcs fractions cnrichies en insaponi- 
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fiablcs dont on pourra modifier la tcncur cn insaponifiablcs a la fois cn jouant sur 
Ics proponions dcs deux fractions ct sur la temperature dc rccristallisation. 

Ainsi, a titre d'cxcmpic, par traitcmcnt dc 3 kg d'un beurrc dc karitc 
neutralise et dccolorc contenant 0,42 % d'acidc olciquc ct 6,4 % de maticres 
5 insaponifiables, on obticndra, dans les conditions dc rcxemplc 6 ci-dessous, en 
utilisant le proccde scion Tinveniion et aprcs melange dcs fractions (I) et (F), 150 g 
d'une fraction enrichie cn maticres insaponifiablcs contenant 2,8 % d*acide olciquc 
ct au moins 48 % de maticres insaponifiables. 

Les melanges dc fractions enrichics cn maticres insaponifiables 
10 obtenus selon le proccde de I'invcntion, tout panicuiicrcment ceux obtenus a partir 
de karite, s'avcrent particulicrcmcnt inlcrcssants comme principc actif de 
compositions cosmctiqucs ct/ou phamiaccutiqucs, notammcnt dcrmaiologiqucs. 

Ainsi, selon un deuxicme aspect, I'invcntion concemc Tutilisation des 
melanges de fractions enrichics cn insaponifiablcs dccrits prccedcmment pour la 
15 preparation.d'une composition cosmctiquc ou phanmaccutique, notammcnt derma- 
tologique a activitc antiradicalairc ct/ou anii-ciastasc. 

Suivant une variante, la composition prccitce pcnmet d'obtenir une 
bonne protection contre les agressions classiques auxqucllcs est soumise la peau, a 
savoir les agressions chimiqucs, thcrmiqucs, mccaniqucs ct resultant de I'exposi- 
20 tion aux radiationis lumincuscs visiblcs ct ultraviolctte. 

Suivant une autre variante, la composition prccitec est a activitc anti- 
inflammatoirc. 

Scion un autre dc ces aspects, I'invention concemc une composition 
cosmetique, contenant a titrc d'ingrcdient actif une quantitc cosmctiquement active 
25 d'un melange de fractions enrichics cn insaponifiablcs obicnu par traitement d*un 
beurre de karite selon le proccde dc I'invention. 

Selon un autre de ces aspects, I'invention conccme une composition 
pharmaceutique, notammcnt dermatologiquc, comprcnant a titrc d'ingrcdient actif 
une quantite pharmaceutiquemcnt efficacc d'un melange de fractions enrichies cn 
30 insaponifiables obtenu selon le proccde dc Tinvcntion. 

Dans Tun ct I'autrc dcs deux aspects precedents, on utiliscra, de prefe- 
rence, des fractions riches en insaponifiablcs obtcnucs par traitement du beurre de 
karite. 

Les melanges de fractions insaponifiables contiendront, de preference, 
35 18 a 50*% en poids de composes insaponifiablcs, dc preference 20 a 50%, de 
preference encore de I'ordrc de 30 %. 
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Ccs melanges scroni incorporcs a dcs concentrations comprises cntre 
0,5 et 99 % cn poids, de preference comprises cntre 2 et 60 % dans un excipicnt 
vchicule ou support cosmctiquemcnl ou pharmaceutiquemenl acceptable. 

Comme on Ta vu prcccdcmmcnt, Tintcrct dcs compositions cosme- 
5 tiques ou pharmaceutiques, notamment dermatologiques, utilisant Ics melanges de 
fractions enrichies en insaponifiablc obtcnus suivant le proccde prcccdemment 
decrit resulte principalcmcnt dc deux avantagcs : 

1. la ou Ics fractions enrichies obtenucs se prcscntcnt sous un aspect 
idcntique a celui d'unc graisse naturellc semi-concrete, facile a mcttre en oeuvre et 

10 de bel aspect, 

2. clles prcscntcnt, du fait dc Icur grandc richcssc cn insaponifiablc, 
une bonne protection contrc Ics agressions classiques auxquelles est soumisc la 
peau, a savoir Ics agressions chimiqucs, ihermiques, mccaniques et resultant de 
I'cxposition aux radiations luniincuses visibles et ultraviolcites. 

15 Ainsi, dc bonnes proprictcs anliradicalaircs, largemcnt superieures a 

celles des graisscs dc depart non enrichies en insaponifiablc par le proccde decrit 
precedemment, ont notamment etc mises en evidence sur dcs emulsions rcalisees 
avec les melanges prccites et les melanges eux-mcmes par des tests realises in 
vitro. 

20 Pour mcltrc cn c\'idcncc Taciivitc antiradicalairc, on a utilise 

avantageusement le test dit test "hematics" dont le principe est decrit ci-dessous et 
qui permet d'evaluer, in vitro, le pouvoir antiradicalairc d'unc molecule. On suit 
son pouvoir d'inhibition de Thcmolysc d'crj'throcytes soumis a une attaque 
radicalaire. 

25 On utilise, pour ce test, un gcncraicur hydrosoluble de radicaux libres : 

le 2,2' azobis-diamidinopropane hydrochlorure. 

Plus prcciscmcnt, ce test consistc a soumettre des hematics isolees de 
leur plasma a une agression de type oxydatif, dans des conditions controlees et 
standardisees permcttant la mise cn jcu dc tout leur equipement enzymatiquc et 
30 moleculaire pour rcsister a cettc agression jusqu*a ce que la membrane ccllulaire 
soit modifiee, puis rcclatcment et la lyse dc la cellule. 

La mesurc dc I'hcmoglobine est alors rcalisce par spectrophotometrie. 
La resistance dc la population d'hcmaties testces s'exprime alors par le 
temps de liberation dc 50 % du contcnu en hcmoglobine (T50) 
35 On calcule un pourccntage dc protection dc rhcmolyse. Le calcul se 

fait en compararit T50 (50 % d'hcmolysc) dcs essais, a celui du icmoin. 
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Plus Ic T50 d'un cssai est cicvc, plus la protection est importante ; 
rhcmolysc a etc rctardcc, Au contraire, un T5() faiblc signific que la molecule est 
plutot pro-oxydantc. 

Ainsi avcc Igs melanges cnrichis en insaponifiable oblcnus scion 
5 rinvention, on atteint dcs valeurs de T50 dc 128 a 196. 

Dc la mcme faqon, de bonnes proprictcs anli-clastases egalement 
supcrieures a ccllcs dcs graisscs de depart non enrichics en composes insaponi- 
fiables, par le proccde dccrit prcccdemmcnl, ont etc mises en evidence sur les 
melanges dc rinvcntion, cn particulicr au moycn dcs rests in vitro dccrits ci~ 
10 dessous et permcttant de mettrc en evidence Tinhibiiion dc j'clastase Icucocytaire 
humaine (ELH). 

Les deux tests suivants ont principaicmcnt etc utilises. 

a) Utilisation du substrat svnthctiquc spccifique de TELH : Ic N-methoxv- 
. succinvl-Cala)2-pro~val-paranitroanilide 

15 Selon cc test, Thydrolysc du substrat par Tclastasc Icucocytaire est 

suivie par spectrophoiomcirie pendant cinq minutes. 

Differcntes concentrations d'inhibiicurs sont incubccs dans le tampon 
de reaction en presence d'cnzyme, puis le substrat est ajoulc. 

Les pourcentages d'inhibition sont calculcs par rapport a unc courbe 
20 tcmoin : hydrolyse du substrat en I'absencc d*inhibitcur. 

On mcsure egalement la concentration en inhibiteur pour laquellc on 
obtient 50 % d'inhibition de I'cnzyme (=IC 50). 

b) Utilisation du substrat nature! de TELH : elastinc fihrcusc : 

Ce test correspond a dcs conditions plus physiologiques. 
25 Selon cc test, differcntes concentrations d'inhibiteurs sont incubeeis 

dans le tampon dc reaction, cn presence de Tenzyme, puis 150 fxg d'elastine 
fibreuse radiomarquce sont ajoutcs. 

Les echantillons sont incubcs a 37*C sous agitation. L*hydrolyse du 
substrat est mesur(5e aprcs 1, 2, 4 et 6 heurcs d'incubation. 
30 On separe Telasiine non digcrcc (insoluble) dc I'clastine hydrolysee 

(soluble), par centrifugation a 10 000 rpm pendant 30 secondes. La radio-activite 
provenant de Thydrolyse de Tclastinc est mesurcc dans 50 fjl de sumageant. 

De meme que pour I'analyse avec le substrat synthetique, on mesure les 
pourcentages d^nhibition et les IC 50. 
35 Les melanges cnrichis en insaponifiable selon Tinvention conduisent a 

des pourcentages d'inhibition de Tclasiasc Icucocytaire humaine de 16 a 80 %. 
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Lcs techniques cvoquccs ci-dcssus pcrmctlcnt dc savoir si la ou Ics 
molecules posscdcnt un intcrct dans Ic cadre dc rinflammation. En cffct, lors de 
pathoiogie inflammatoirc, il y a production locale dc divers radicaux librcs ct 
augmentation dc la synthcsc dc Tclasiasc Icucocytairc humainc. Ccs tests sent rea- 
5 lises in vitro mais sont adaplablcs in-vivo ou ex-vivo ; ils sont rcconnus commc 
methodes d'objeciivation cosmctiquc. 

Scion unc variantc avantagcusc dc Tinvcntion, lcs compositions 
cosmetiques et/ou pharmaccutiqucs, notammcni dcrmalologiqucs, pcuvent en 
outre contenir d'autrcs coniposants connus pour Icur action dc protection contre les 
10 agressions de la pcau ct qui agissent dc faqon syncrgiquc avec lcs melanges riches 
en insaponifiablcs utilises scion rinvcniion. 

Ainsi. les composants suivanis sont nvantageuscmcnt assocics a : 

- des tocopherols ou dcs tocoiricnols, notammcni la vitamine E, 

- dcs acidcs gras polyinsaturcs dc la scric n-3 ct n-6 ou dcs huilcs ou 
15 extraits vegetaux en contcnant, 

- dcs glycolipidcs tcls que ccramidcs. ccrcbrosidcs, glycosylccramidcs, j 
d'origine vegetale ou animalc. 

Ces composants sont dissous gcncralcmcnt dans la phase iipophile 
avant preparation dc la composition cosmctiquc. 
20 Plus prcciscmcnt : 

- Lcs tocopherols ct lcs tocotricnols sont dcs 8-mcthylchroman-6-ols 
substitues en 1 par un groupc mcthylc ct unc chainc dc type polyisoprcnique a 
seize atomes dc carbonc saturce (tocopherols) ou iriinsaturee (tocotrienols) ; les 
varietes alpha, beta, gamma, delta different entrc cllcs par le nombre ct la localisa- 

25 tion des groupes mcthyle en 5 ct 7. 

Les tocopherols ct tocotricnols reprcscntcnt gcneralemcnt 200 a 
1 200 mg par kg d'huilc vcgctalc non raffince ct sont cgalcmcnt presents dans 
certaines huiles animales (poisson). 

Lcs tocopherols sont classiqucmcnt presents dans de nombreuses 
30 huiles et graisses, toumcsol cn particulicr. 

Les tocotricnols sont plus rarcmcni rencontres, mais sont notamment 
presents dans les huilcs, cn particulicr lcs huilcs dc germe dc blc ct dc palme. 

Ces constituants prcscnicnt dcs proprictcs antioxydantcs reconnues. 
L'alpha tocopherol est plus connu sous Ic nom dc vitamine E. 
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- Lcs acidcs gras polyinsaturcs dc la famillc n-3 ct n-6 sont. confer- 
mcmcnt a la nomenclature, des acidcs acidc gras prcscntani plusieurs insaiurations 
sur Icur chainc carboncc. 

En outre, pour la famillc n-3 (respect ivcmcni n-6) la premiere double 
5 liaison est situee cntre le 3cme (respeciivcmeni 6cme) ct le 4cmc atomc de carbone 
(respectivemcnt 7cme).comptc a partirdu groupc mcthylc dc la chainc carboncc. 

Lcs acidcs gras les plus courants parmi la famille n-6 sont Tacidc 
linoleique CI 8:2 (n-6, 9), gamma-linolcniquc CI 8:3 (n-6, 9, 12) ct Tacide 
arachidonique C20:4 (n-6, 9, 12, 15). 
10 . Lcs acidcs gras lcs plus courants dc la famillc n-3 soni Tacidc alpha- 

linolenique CI 8:3 (n-3, 6, 9), I'acide cicosapcntacnoiquc ou EPA, C20:5 (n-3, 6, 
9, 12, 15) ct Tacidc docosahcxacnique ou DHA, C22:6(n-3. 6, 9, 12, 15, 18). 

-Lcs glycolipidcs dcsigncnt unc fraction intcrcssante dcs.Iipides 
polaires extraits dc ccrtaincs plantcs supcricurcs (fcuillcs, racincs, graincs, algues, 
15 levures, champignon) ; Ic blc est notammcni unc source reconnue ct contient 
environ 3 % de glycolipidcs par rappon aux lipidcs totaux. 

Parmi les nombrcux constituanls dc cctic famillc, on choisira : 
. les ccramidcs : combinaison d'un aminoalcool dc type sphingosine 
avec un acidc gras lie a la fonction amine fonmani ainsi unc amide, 
20 . les ccrcbrosidcs ou glycosylccramidcs : ccramidcs dont la fonction 

alcool primairc est cthcrificc avec un sucre (ccramidcs monohcxosidcs, poly- 
hcxosides). 

Ces sphingolipidcs (ccramidcs ct ccrcbrosidcs) sont dotes de diverses 
proprietes reconnues dont unc activitc antiradicalairc, un pouvoir anti-clastasique 
25 et une action hydratante. 

Les cxemples suivants sont donncs a titre non limitatif et purement 
illustratif de rinvention. 

Excmplcs 

30 Sauf indication contrairc, lcs pourccntagcs indiqucs dans les resultats 

et compositions ci-dcssous soni cxprimcs cn poids. 

^ Dans tous lcs excmplcs, Ic dosage des maiicrcs insaponifiablcs est 

realise selon la norme AFNOR NFT 60205-1 , mcthodc dc reference par 

extraction a Toxyde dicthyliquc aprcs saponification cn milieu eihanoliquc. 
35 L'aciditc olcique est dctcrmince selon la norme AFNOR NF T 60-204 

selon la methode au melange oxyde diclhyliquc-cthanol. 
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Lcs separations par chromatographic sur couchc mince sent rcalisecs 
sur plaques de gel dc silicc (Type 60, MERCK) dc 0,25 mm d'cpaisscur. Lc solvant 
d'clution est un melange hcxanc/acctaic d'cthylc 80:20 (v/v) ct !cs taches sent 
rcvelecs par pulverisation d'unc solution d'H2S04 a 50 % el mineralisation a 
5 150*C. 

Lcs constituanis sonl identifies par comparaison dcs distances dc 
retention avec cclles de produits dc reference : alcool olcique, cholesicroK 
squalene, cicoscnc, p-aniyrinc, triglycerides, acide olcique. 

La dciennination dc la composition cn acidcs gras libres, mono- 
10 glyceridcs, diglyccridcs. triglycerides ct sterols, est rcaliscc par chromatographic 
en phase gazeuse sur colonnc capillairc courtc (7 m) avec phase stalionnaire 
apolaire SE30 ct aprcs dcri\ ation dcs composes sous forme T.M.S. 

L'injection est du type "sur colonnc",. lc dctccicur FID est regie a 350*C 
et I'analyse est rcaliscc cn programmaiion dc temperature (100 a 340*C). 
15 Lcs constituants sont identifies a partir dc Icur temps de retention. 

Les resultats sont nomialiscs a 100 (composition ccntcsimale). 

Exemple 1 

a) Essan : 

20 On dissout 50 g de beurre de karitc contenant 7 % d'insaponifiable 

dans 500 ml d'acctonc. On porte Tacctone a ebullition pendant 15 min ct on 
recupere un residu (1) non soluble dans Tacctonc a chaud ainsi qu'unc solution (S) 
dans racctone et on la refroidii a -20*C. 

Le melange (S) est mainlcnu a -20*C pendant 12 h. 
25 Apres precipitation, le sumagcani est filtrc. 

Le precipite est rincc par plusieurs volumes d'acetone (a froid). Le 
filtrat est alors scche aprcs evaporation sous vide du solvant, puis pese. 
Le tableau I donne lcs resultats de cet essai. 

L'analyse du residu (I) montre que cctte fraction insoluble a chaud 
30 represente dcs constituants insaponifiables fortement apolaires du type gommes, 
latex, contenani enirc autres le kariicnc. Ceite fraction insoluble a chaud est 
melangee avec la fraction soluble a froid. 

b) EssaL2: 

35 On opcrc comme dans I'essai 1, mais a partir de lOOg de beurre de 

karite dissous dans 500 ml d'acctonc. 
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Lcs rcsultats sont consigncs dans Ic tableau I. 

c) Essai 3 : 

On opcrc com nic dans I'cssai 1, mais la cristallisation est cffcctuce a 

5 -lO^C. 

Les rcsultats sonl consigncs dans Ic tableau 1. 



TABLEAU 1 



n* essai 


Rendemcht 
cn fraction 
soluble dans 
Tacetonc 


Tcncur cn insa- 
ponifiabic dc la 
fraction soluble 
dans raccionc 
(purcic) 


Poids 
d'insapo- 
nifiablc 
obtcnu (PI) 


Poids total 
ihcoriquc 
d'insapo- 
nifiablc(P2) 


Rendement en 

insapc^nifiablc 
(Pl/P2xl00)% 


1 


18,2% 


22,95 % 


2,1 g 


3,5 g 


60,0 % 




14,7 % 


23,60 % 


3,5 g 


7 g 


49,6 %■ 


3 


24,5 % 


16,30% 


2,0 g 


3,5 g 


57,1 % 



Excmpic 2 

On proccdc commc dans I'cxcmplc 1 el on realise lcs 3 essais 
ci-dessous notes 4, 5, 6 montrant Tcffct Uc la dilution du bcurrc dc karite dans' 
racetone. Dans ces eissais, la phase dc fractionncment par le froid dc la fraction 
15 soluble a chaud est rcaliscc a -2()*C. 

Les rcsultats sont consigncs dans le tableau II ci-dessous oii les. . 
pourcentages sont donncs en poids. 

20 TABLEAU 11 



Choix de la dilution 

(Acetone, temperature : -'20*C) 



n* essai 


Dilution (%) 


Rcndcmcnt cn 
fraction 
soluble (%) 


Tcncur cn 
insaponifiablc dc la 
fraction soluble (%) 


Rendement en 
insaponifiablc 
(•) 


4 


5 


16,0 


20,6 


47.1 


5 


10 


18,2 


23,0 


59.8 


6 


20 


14,7 


23,6 


49,6 



(*) : (poids obtenu/poids thcorique x 100) % 
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E.xcmplc 3 

On precede commc dans Ics cxcmplcs precedents, et on realise les 
essais ci-dcssous (7, 8, 9) destines a montrer Tinflucncc dc la temperature de 
fractionnement par le froid sur Ic rcndcmcnt en fraction insaponifiablc soluble a 
5 froid (F), la teneur en insaponifiablc de cettc fraction soluble ct Ic rcndement en 
insaponifiablc de cette ctape. 



TABLEAU 111 



n* essai 


Temperature 
CC) 


Rcndcmcnt cn 

fraction 
soluble (%) 


Tcncur cn insapo- 
nifiablc dc la fraction 
soluble (%) 


Rcndcmcnt en 
insaponifiablc 
(•) 


7 


-lO'C 


24,5 


16,3 


57.1 


8 


-20*C 


13.1 


22.5 


42.1 


9 


-30*C 


7,7 


37,2 


40,9 



10 (*) : (poids obtenu/poids thcorique x 100) % 

La temperature dc cristallisation est un factcur trcs influent sur 
I'efficacite du fractionnement. 

L'abaissement de la temperature a -30*C permet d'obtenir une fraction 
15 a plus dc 35 % de purctc en maticrcs insaponifiables. Soit, ici, un cnrichissemcnt 
d*un factcur 5 par rapport au bcurre brut dc depart. 

Exemple 4 

Dans les essais 10, 11, 12 suivants, on traitc, scion le precede de 
20 rinvention, trois qualiics diffcrcntcs de bcurre dc karilc dont les caracteristiques 
sent donnees dans le tableau IV ci-dcssous : 



TABLEAU IV 





Aciditc olciquc (%) 


Tcncur cn insaponifiable (%) 


Beurre brut 


5.3 


7,0 


Beurre neutralise 


0,37 


6,1 


Beuue raffme 


0,13 


6,6 



25 

Les rcsultats obtcnus sont donnccs dans le tableau V. 
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TABLEAU V 
Essais dc cristallisaiion dans I'acctonc 
sur diffcrcnics niaticrcs d'ocuvrc 



n* essai 


Matiere d'ocuvrc 
(Aciditc olciquc) 


Rcndcmcnt en 
fraction 
soluble (%) 


Aciditc olcique 
dc la fraction 
soluble (%) 


Tencur en 

insaponifiable 
dc la fraction 

soluble (%) 


10 


beurrc brut (*) 


13.1 


20.3 


22.5 


11 


bcurrc neutralise 

(037)0 


13.5 


= 2,0 


23,3 


.12 


beurrc raffinc 
(0,13) (•) 


11,5 


0.9 


25,9 



5 : dilution : 10 %, temperature : -2(rC 

: dilution : 20 %, temperature : -15*C. 

Ces essais- montrcni que la puretc en insaponifiable dc ia fraction 
soluble dans Tacctone est pcu dcpendanic de la nature du produit de depart (brut, 
10 semi-raffine ou raffine). 

Exemplc 5 

Deux beurrcs dc karitc bruts (A ct B) et un bcurrc neutralise ct dccolore 
(C) ont etc choisis. Leurs caractcrisliques physico-chimiqucs sont donnees dans le 
15 : tableau VI. Uinsaponifiable a etc analyse par ehromatographic sur couche mince 
afin de mettre en evidence la proportion plus ou moins importante de constituants 
apolaires : "gommes", karitcnes. Lcs rcsultats scmi-quantitatifs sont donncs dans 
Ic tableau VI ou signifie "presence" et " signific "ires forte presence". 

20 TABLEAU VI 



Nature de 
Techantilion 


Aciditc 
olcique (%) 


Tencur en 
insaponifiable (%) 


Analyse CCM de 
i'insaponifiable 


Sterols 
alcools 


"Gommes 
karitenes" 


A 


. 5,3 


6,4 




+ + 


B 


6,5 


H,4 




++ + 


C 


0,42 


6,4 
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On a realise unc cristallisaiion a -30*0, sur unc prise d'essai dc 50 g, 
avec une dilution dc 10 % dans racctonc. 

La fraction insoluble a chaud dans racctonc (gommcs) a etc rccupercc 
scparcmcnt par solubilisaiion a chaud dans Ic chloroformc, puis addiiionncc a la 
5 fraction soluble a froid. 

Lcs rcsultats obtcnus sont donncs dans !c tableau VII correspondant 
aux essais 13, 14, 15 realises rcspcctivemcnt avec lcs bcurres A, B, C ci-dessus. 

TABLEAU Vll 

10 Essais dc cristallisation a -3{)*C dans I'acctonc 

(diluiion : 10%) 



essai 


Matierc 
d'ocuvre 


Nature dc la fraction 


Tcncur par 
rapport au bcurrc 
(%) 


Aciditc 
oleiquc 
(%) 


Teneur en 
insaponi- 
fiablc (%) 


13 


A 


Insoluble a chaud (gommcs) 


5,8 


17.2 


18,7 


-35 


Soluble a froid (insapoiii- 
fiable) 


11,4 


Insoluble a Iroid (huilc) 


82.8 


2,8 


1.4 


14 


B 


Insoluble a chaud (gommcs) 


7.4 


20.6 


17,1 


-46 


Soluble a froid (iiisapo.) 


13,2 


Insoluble a froid (huilc) 


79,4 


3,6 


1.7 


15 


C 


Insoluble a chnud (gommcs) 


5,5 


13,4 


2,4 


-34 


Soluble a froid (insapo.) 


7,9 


Insoluble a froid (huilc) 


86,6 


0,2 


1,9 



Les rcsultats obtcnus soni tout a fait cohcrcnts. 
15 Les tcneurs en maticrcs insaponifiablcs attcintcs sont superieures a 

30 % et les fractions enrichics en maticrcs insaponifiablcs correspondent a + de 
10 % de bcurre de karitc dc depart. 

On note que I'aciditc librc de la fraction obtenue a partir du beunrc 
neutralise decolore est d'cnviron 2 %. 
20 Les purctcs en insaponifiablc montrcnt que Ton attcini un rcndement 

>70 % pour tous lcs essais, cc qui montrc I'cfficaciic du rccyclage de la fraction 
insoluble a chaud (gommcs). 
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Lcs determinations dc la tcneur cxacic cn insaponifiablc scion la normc 
sent delicatcs du fait justemcnt dc la presence dc ces gommcs non solubles dans la 
phase solvant (insaponifiablc) ct dans la phase hydro-alcoolique (savons d'acides 
gras). 

5 De ce fait, lcs valcurs trouvces pcuvent ctre sous-cvaluccs, mcme sur 

le beurre dc karite tcl quel. 

L'analysc par chromatographic sur couchc mince monire que 
- les fractions insolublcs a froid sonl quasi-cxclusivcment constituees de 
triglycerides, il apparait dcs traces d'insaponifiablc (alcools gras ct sterols) ; 
10 - les fractions resultant du melange dcs insolublcs a chaud ct solubles a froid sont 
constituees par ordre de polaritc dccroissante : dc sterols, d'acidcs gras libres, 
d'alcools gras aliphatiqucs ct tritcrpcniqucs, dc triglycerides et de constituants 
tres apolaires. Ces demicrs correspondent a la fraction insoluble a chaud, c'est- 
a-dire aux karitenes ou gommcs. 
15 La memc analyse CCM rcaliscc sur lcs maticres insaponifiables monire 

que les maticres insaponifiables restant a environ 1,5-2 % dans la fraction 
insoluble a froid sont constituees par dcs alcools et dcs sterols. II ne reste plus de 
gommes, alors que la panic insaponifiablc conccntrce dans la fraction soluble a 
froid contient les alcools gras, lcs sterols et les gommes. 
20 L'analyse par chromatographic en phase gazeusc permet d'obtenir la 

composition centcsimale dcs diffcrenis constituants dcs fractions, cn absence des 
gommes, dont Ic poids molcculairc tres clevc n'est pas compatible avec une 
chromatographic en phase gazeusc. 

Les constituants chromaiographiables sont : 
25 les triglycerides, 

- les acides gras libres, 

- les glycerides partiels, 

- I'insaponifiable : sterols et alcools gras. 

Cette analyse confirme : 
30 . la quasi-abscnce de maticres insaponifiables dans lcs fractions insolublcs 

a froid. 

. la concentration dans les fractions enrichies en matieres insaponifiables 
des acides gras libres, des glycerides paniels, avec presence de 
triglycerides. 

35 Lcs compositions centcsimales obtenucs sont donnees dans le 

tableau VIIl. 
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TABLEAU Vlll 

Compositions ccntcrimalcs (%) dcs diffcrcntcs fractions 
oblcnucs par CPG sur phase stationnairc apolairc SE30 
5 (gommcs ou karitcncs non chromatographiccs) 



Ref. 
ech. 


Ref. fraction 


Acides 

gras 

libres 


Monn- 
izlyccridcs 


Diglycc 
-rides 


Trigly- 
cerides 


Insaponi 
-fiabie 
"stcrols+ 
alcools" 


A 


Insoluble a chaud + 
soluble ii froid 


24,5 


0,2 


1 


41,0 


9,8 


Insoluble a froid 


7,4 


0,2 


8,3 


82,0 


2,1 


B 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


23.2 


0,7 


23,5 


42.5 


10,2 


Insoluble a froid 


4.0 


<0,1 




93,6 


0,2 


C 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


2.0 


0.1 


28,4 


57,2 


12,3 


Insoluble a froid 


0.3 


<0,1 




97,7 


0,3 


Temoin : * 




3.1 


<0,1 




95.2 


0,1 



* Ce produit est Ic bcurre dc karitc brut, lei quel, non fractionnc, tci que dccrit dans 
le tableau IV. 



Par aillcurs, Ics analyses par CLHP confirment que 
10 1) la fraction insoluble a chaud correspond aux karitcnes (gommcs). 

2) les fractions enrichics en insaponifiable contiennent tous Ics constituants natifs 
de rinsaponifiable dc karitc : 

* karitcncs (gommcs), 

* alcools tritcrpcniqucs, 
15 * sterols. 

Excmpic 6 

Un essai de cristallisation a etc realise sur 3 kg dc beurre dc karite 
neutralise, dccolore rcpondanl aux specifications dc produit C de Texemple 5. 
20 Les conditions opcratoircs suivies sont les suivantcs : 

- ptise d'essai : 3 x 1 kg, 

- realisation en 3 batchs dc 5 x 200 g, 

- volume acetone : 1 I pour 200 g, soit unc dilution dc 20 %, 

- solubilisation du bcurre dc karitc a chaud (ebullition) sous agitation. 
25 - decantation 15 min, 
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- recuperation dc la fraction insoluble (gommcs) au chloroformc, 

- cristallisation : -3(rC, 12 h, 

- filtration (sans ringagc du prccipilc), 

- evaporation dc I'acctonc, 

5 - melange des fractions (insolublcs a chaud) + (soluble a froid) dans le 

chloroformc, 

- evaporation + scchagc, 

Les resultats obtcnus sont Ics suivants : 

- poids dc fraction cnrichic on maticrcs insaponifiablcs : environ 150 g, 
10 - rendcmcnt cn fraction cnrichic cn maticrcs insaponifiablcs : 5 %, 

- aspect dc la fraction cnricliic cn maticrcs insaponifiablcs : huile cpaisse 
jaunc, 

- purete en maticrcs insaponifiablcs dc la fraction cnrichic en matieres 
insaponifiablcs, supcricurc a 48 %. 

15 

E.xcmpic 7 

Composition anhydre (sous forme dc baumc) 

20 On prepare par simple melange des constituants indiqucs ci-dessous a 

une temperature comprise cntrc 40 et 50 des compositions sous forme de baume 
de composition pondcrale donncc ci-dessous : 

Fraction de beurre de karitc cnrichic cn insaponifiable : 1-60 %, de preference 5 % 
25 vaseline : 30-60 % 

cire de paraffine : 0-30 % 

parfum : 1-3 % . 

vitamine E : 0-1 % 

glycolipidcs ou sphingolipidcs : 0-2 % 
30 huile de poisson : 0-1 % 

dans Icsqucllcs la fraction dc beurre de karitc cnrichic cn insaponifiable est 
constituee du melange des fractions rcspcctivcment insolubles a chaud (I) et 
soluble a froid (V) obtenu dans chacun des cxcmplcs 1 a 6. 

35 
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Excmplc 8 
Huilc pour Ic visage ct pour Ic corps 

Lcs compositions suivanics soni prcparccs a partir dcs mcmes fractions 
5 enrichics en insaponifiablc que dans Tcxcmplc 7 : 

fraction de beurre dc karitc cnrichic : 2-10 , dc preference 5 % 
huile de vaseline : 90-95 
huile de poisson : 1 % 
10 vitamine E : 1 % 

glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

Excmple 9 
Creme de soin emulsion eau-dans-hiiile 

15 

Les compositions suivanics sont prcparccs a partir dcs mcmes fractions 
enrichics en insaponifiablc que dans Tcxcmplc 7 : 

fraction de beurre dc karitc cnrichi : 10-25 , dc preference 15 % 
20 huile de vaseline : 10-15 % 

alcool cetylique : 4 % 

stearate de sorbitan : 3 % 

vitamine E : 0-1 % 

huile de poisson : 0-1 % 
25 glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

eau, parfum, conservateurs qsp 1 00 

Excmple 10 
Crcmc de soin emulsion huile-dans-eau 

30 

Les compositions suivantes sont prcparccs a partir des memes fractions 
enrichics en insaponifiablc que dans Pcxcmple 7 : 
fraction de beurre de karitc : 10-20 % , dc preference 15 % 
alcool cetylique : 3 % 
35 triethanolamine : 1 % 

stearate de glycerol : 3 % 
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" colorant : 3 % 
vitamincE: 0-1 % 

glycolipides bu sphingolipidcs ; 0-2 % 
huile de poisson :()-!% 
5 eau, parfum, conscrvatcurs qsp 1 00 
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REVENDICATIONS 



1. Precede dc preparation dc fractions dc maiicrcs grasses d'origine 
vegetale enrichics cn maiicrcs insaponifiablcs, caractcrisc en ce qu'il consiste a 

5 trailer ladite maticre grasse d'origine vcgctalc par un solvant polairc de type 
cetonique dc fagon a rccupcrcr, d'une piirt, unc fraction insoluble a chaud (I) dans 
ledit solvant cetonique qui consrituc unc premiere fraction richc cn matieres 
insaponifiablcs ct unc solution dans le solvant cetonique d'unc fraction (S) dite 
fraction soluble a chaud ct a soumcttrc ladite fraction soluble a chaud (S) a une 
10 etape de cristallisation dans un solvant dii solvant dc cristallisation a temperature 
inferieure a 0*C, a filtrcr Ic produit ainsi obtcnu pour rccupcrcr un filtrat (F) qui 
constitue, apres evaporation du solvant dc cristallisation, une deuxicme fraction (!') 
riche en matieres insaponifiablcs. 

2. Proccdc scion la revendication 1 , caractcrisc cn cc que Ic traitcment 
15 par le solvant cetonique est realise a la temperature d'cbuUition dudit solvant. 

3. Procedc scion Tunc des revendications 1 a 2, caractcrisc en ce que Ic 
solvant cetonique est unc cctonc rcnfcrmant au plus dix atomcs de carbonc. 

4. Proccdc scion Tunc des revendications 1 a 3, caractcrisc cn ce que le 
solvant cetonique est Tacctone. 

20 5. Proccdc scion I'une des revendications 1 a 4, caracterise en ce que 

I'etape de cristallisation est rcalisce dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud 
dans le solvant cetonique. 

6. Proccde scion la revendication 5, caractcrisc cn ce que Tetape de 
cristallisation est realisee dircctcment sur la solution dans le solvant cetonique 

25 recuperee a Tissue de Tetapc de traitcment a chaud dc ladite matiere grasse vegetale 
par ledit solvant cetonique. 

7. Proccde selon la revendication 6, caractcrisc en ce que le solvant 
cetonique est Tacctone. 

8. Proccdc selon Tunc des revendications 1 a 7, caractcrisc cn ce que la 
30 cristallisation* est realisee a une temperature inferieure a -15*C, de preference 

comprise entre -15 ct -30*C. 

9. Procedc scion Tune des revendications 1 a 8, caractcrisc en ce que la 
matiere grasse de depart est unc maticre grasse provenant dc graines ou de fruits de 
plantes oleagineuscs, obtcnue par des techniques classiques de pression ou de 

35 pression/extraciion, ladite maticre grasse pouvant ctre soit brute, soit prealable- 
ment raffinee. 
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10. Proccdc scion Tunc dcs rcvcndicaiions 1 a 9, caractcrisc cn cc que 
la matierc grasse est Ic bcurrc do karitc. 

11. Proccdc scion la rcvcndication 10, caractcrisc cn cc que Ic bcurre 
de karite est brut. 

5 12. Proccdc scion la rcvcndication 10, caractcrisc cn cc que Ic beurre 

dc karite a subi unc operation de raffinage dcsiincc a conserv^er Ic maximum 
d'insaponifiable et a preserver scs constituants. 

13. Precede selon Tunc dcs rcvcndications 1 a 12, caracterise en cc 
qu'il comprend en outre unc clapc dc melange d'au moins unc partic, de preference 

10 de la totalitc, de chacunc dcs deux fractions (1 ct 1') riches en maticres 
insaponifiables. 

14. Utilisation dcs melanges dc fractions cnrichics cn insaponifiables 
obtenus en traitant un bcurrc karitc scion Ic proccdc de la rcvcndication 13 pour la 
preparation d'une composition cosmciiquc ou pharmaccutique, notamment derma- 

15 tologique, a activite antiradicalaire ct/ou anti-clastase. 

15. Utilisation scion la rcvcndication 14, caractcriscc en ce que ladite 
composition pcrmct d'obtenir unc bonne protection contre les agressions classiques 
auxquclles est soumisc la pcau, a savoir Ics agressions chimiqucs, thcrmiques, 
mecaniques et resultant de I'exposition aux radiations lumineuses visiblcs et ultra- 

20 violettes. 

16. Composition cosmctiquc contcnant, a titre d'ingrcdicnt actif, one 
quantile cosmetiquement cfficacc d'un melange dc fractions cnrichics cn composes 
insaponifiables obtenu par traitcment d'un beurre dc karitc scion Ic proccdc decrit 
dans la rcvcndication 13. 

25 17. Composition pharmaccutiquc, notamment dermatologique, contc- 

nant, a titre d'ingrcdicnt actif, unc quantitc pharmaccutiquement efficace d'un 
melange de fractions cnrichics cn composes insaponifiables obtenu par traitcment 
d'un beurre de karite selon le proccdc decrit dans la rcvcndication 13. 

18. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 ou 17, caracterisee 
30 en ce que ledit melange dc fractions cnrichics en composes insaponifiables 

coniient 18 a 50 % en poids dc composes insaponifiables, de preference 20 a 50 %, 
de preference de Tordre dc 30 %. 

19. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 a 18, caracterisee en 
ce que lesdits melanges sont incorporcs a dcs concentrations comprises cntre 0,5 et 

35 99 % cn poids, de preference cntre 2 ct 60 % dans un excipient, vchicule ou 
support cosmetiquement ou pharmaccutiquement acceptable. 
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20. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 a 19, caractcriscc en 
ce qu'elle conticnt, cn outre, au moins un produii choisi dans Ic groupc constituc : 

- dcs tocopherols ou dcs locotricnols, notammcnt la vitamine E, 

- dcs acidcs gras polyinsalurcs dc la scric n-3 ct n-6, dcs huilcs ou 
5 extraits vcgetaux en contcnant, 

-dcs glycolipidcs ct dcs sphingolipidcs tcls que ccramides, 
cerebrosides, glycosylccramidcs, d'originc vcgctalc ou animalc. 
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